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mit der aus dem oberen Trichter allmahlich zulaufenden Waschfliissigkeit 
aus. Schliesslich wird unter Abstellen der fibrigen H~hne wie anfangs 
evakuiert, worauf gewOhnlich nach 24 Stunden die Substanz trocken 
und luftbest~tndig ist. 
Mit Anfertigung des Apparats, welcher in verschiedenen GrSssen 
gebaut wird, befasst sich die Firma Warmbrunn,  Qu i l i t z&Co. ,  
Berlin, NW. 40~ tIeidestrasse 55•57. 
II. Chemische Analyse anorganischer K6rper. 
Von 
H. Weber. 
Uber die Entw~sserung und die Abscheidung der Kiesels~ure 
bei der Analyse haben F. A. Gooeh,  F. C. Reeker t  und 
S. B. Kuz i r ian  1) eine Arbeit ver(iffentlieht. Im allgemeinen herrscht 
die Meinung, class zur Erzielung des richtigen Gewichts der wasserfreien 
Kieselsi~ure, die man im fiblichen Verlaufe der Analyse erh~lt, die 
Temperatur des Gebliises erforderlich sei. G. Lunge und C. Millb erg 3) 
haben jedoch gezeigt, dass durch Hydrolyse yon Siliziumfiuorid erhaltene 
Kiesels~ture durch Erhitzen fiber der vollen Flamme eines B u n sen- 
brenners wasserfrei wird, was auch yon anderer Seite bestittigt wurde. 
Dagegen land W. F. H i l l ebrand ,  dass die nach dem Schmelzen 
yon Quarz mit Natriumkarbonat in fiblieher Weise abgeschiedene 
Kiesels~iure nur auf dem Gebl~se zu konstantem Gewicht zu bringen 
ist. Neuerdings haben B. H. Wa lker  und J. W. Wi lson~) nach- 
gewiesen, dass ich bei der dutch Situren ausgefitllten Kiesels~ture durch
l~tngeres~ mindestens dreistfindiges Erhitzen fiber dem Bun s enbrenner 
konstantes Gewicht erzielen l'~sst. 
Aus den Untersuchungen yon Gooch ,  Recker t  und Kuz i r ian  
geht nun hervor, dass wasserhaltige Kieselshure dureh halbstfindiges 
Erhitzen auf einem gut wirkenden Bunsenbrenner praktiseh auf 
konstantes Gewicht gebracht werden kann. Es zeigte sich, dass die 
Schwierigkeit~ die in der fiblichen Weise gef~tllte Kieselsiiure zu kon- 
stantem Gewicht zu bringen, nicht auf ein hartnitckiges Zuriickhalten 
2) Zeitschrift f. anorgan. Chemie 85,23. 
2) Vergl diese Zeitschrift 37, 5S9 (1898). 
3) U. S. Geol. Survey, Circ. No. 101, 1912. 
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*~on Wasser zur~ckzufahrdfi ist, sondern auf die Gegenwart yon Fremd- 
stoffen, die schwer zu verflOchtigen oder bei der Glfihtemperatur nur 
~]angsam ver~nderlieh sind. 0,5g geglahte Kiesels~ure wurden mit 
~g Natriumkarbonat gesehmolzen und in der bekannten Weise wieder 
abgeschieden. Der nach dem Eindampfen mit Salzs~ure auf dem 
Wasserbad erhaltene Troekenr~ckstand wurde entweder im Luftbad bei 
1100 C. getroeknet oder mit Essigs~ureanhydrid befeuehtet und auf 
einem Radiator erhitzt, bis das Reagens reiehlich verdampfte. Diese 
beiden Arbeitsweisen hinterlassen die Kiesels~ure trockner, porSser und 
demnach leichter auswasehbar, als wenn sie nur auf dem Wasserbad 
getroeknet wird; die Trenuung yon den Fremdstoffen ist jedoch in 
keinem Falle vollkommeu. Die Kiesels~ure wurde eine halbe Stunde 
~.iber einem guten B u n s e n brenner erhitzt und zeigte dann bei weiterem 
Glahen aber dem Geblase noch eine geringe Gewichtsabnahme, welche • 
durch die Gegenwart der sehwer zu verflachtigenden Fremdstoffe bedingt 
~'ar. Nach der Behandlung mit Schwefels'~ure und Flusss~ure wurde 
tier auf Rotglut gebrachte Raekstand gewogen; er konnte im vorliegenden 
Fall nur Natriumsulfat sein, das auf Natriumoxyd umgerechnet und 
~ls solches yore Gewieht der Kiesels~ure in Abzug gebracht wurde. 
Bei dem letzten Glahen ist die Anwendung der Gebl~seflamme nicht 
ratsam. Die yon 0,5 g Kiesels~ure zur~ickgehaltene N~triumoxydmenge 
betrug im Mittel 0,0005 g. 
Es ist bekannt, dass man nach der Schmelze mit Natriumkarbonat 
die Kiesels~ure nicht vollst~ndig durch eine Filtration eutfernen kann, 
~enn man auch vorher die Masse beliebig oft mit Salzs~urc behandelt 
und eingedampft hat. Um ein richtiges Ergebnis zu erzielen, muss 
alas erhaltene Filtrat noehmals verdampft und wiederum filtriert werden. 
Die Yerfasser behandelten die nach der Schmelze yon 0,5 g Kiesels~ure 
mit 3 g Natriumkarbonat erbaltene Masse mit Salzs~ure, verdampften 
auf dem Dampfbad und trockneten den Rackstand bei 110°C. oder 
behandelten ihn mit Essigs~ureanhydrid, wie oben besehrieben. Die 
naeh dem Abfiltrieren der Kieselsaure erhaltenen Filtrate wurden wieder 
verdampft und die Rfiekst~nde wie zuvor behandelt. Es ergab sieh 
~aaeh der ersten sorgf~ltigen Abseheidung der Kiesels~ure in mittlerer 
Fehlbetrag yon 0,0051, beziehungsweise 0,0061g, die bei der z~eiten 
:Behandlung gefunden wurden. W~hrend dureh die Trocknung bei 
1100 oder 137 o C. ( in  Essigs~ureanhydrid) eine weit bessere Ab- 
~eheidung der Kiesels~ure erreieht wird als bei dem einfaehen Aus- 
Fresen ius ,  Zeitschrift f. anal. Chemie. LIV. J~hrgaag.  1. Heft. z~ 
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trocknen auf dem Dampfbade, bietet die Behandlung mit Essigs~ure- 
anhydrid keinen ¥orteil gegeniiber dem Trocknen bei 110 0 C. 
S. B. Kuz i r ia  n 1) empfiehlt in einer sp/itereu Arbeit eine neue 
Form des gebrStuchlichen Yerfahrens zur Korrektion der Kiesels/~ure 
wegen eingeschlossener Salze. Die ¥erunreinigungen einer bei der 
Analyse yon Silikaten erhaltenen Kiesels~ure bestehen nach starkem 
Erhitzen im wesentlichen aus Oxyden, w/~hrend der nach der Behandlung 
mit Flusss/iure and Sehwefels/~ure v rbleibende Rfickstand die Fremd- 
materialien als Sulfate enth/~lt, die ntweder als solche verbleiben oder 
beim Erbitzen in Oxyde iibergehen. Der Rtiekstand wird daher nieht: 
genau die 1~enge des eingeschlossenen Materials darstellen, wie es mit 
der Kiesels~ure zur W/~gung ebracht wird. Um diese Fehlerquelle 
zu vermeiden, sucht der Verfasser, die yon der Kiese]s~ure einge- 
seblosseneu Verunreinigungen vor der W~gung in dieselbe Form zu 
bringen, in welcher sie zurtlckbleiben, wenn die Kiesels/iure mit Fluss- 
s~ure und Schwefels/~ure entfernt wird. Zu diesem Zweck setzt mar~. 
zu der gegliihten unreinen Kiesels/iure einige Tropfen verdiinnte Schwefei- 
s/~ure~ verdampft die iibersch~issige S~ure and glaht mit einem Bunsen-  
brenner, bevor man zur Wagung bringt. Hierauf gliiht man nach der 
ablichen Entfernung der Kiesels~ure den verbleibenden Sulfatriickstan~ 
bei derselben Temperatur und eben so lange wie die Kieselsaure un& 
erh/~lt aus der Differenz der beiden Gewichte das Gewicht der Kiesel- 
s/iure. Bei diesem Yerfahren ist es nicht notwendig, die Kiesels/iure- 
oder den Riiekstand vor und nach ihrer Entfernung auf dem Gebl/~se: 
zu gtiihen. 
Zur Bestimmung tier Kohlens/~ure hat A. De jeanne  ~) eine. 
Methode vorgeschlagen, welche auf folgender Grundlage beruht. Die 
sich entwickelnde Kohlens/~ure wird in eine abgemessene Menge ein r 
titrierten Baryum-, Strontium- oder Kalziumhydroxydl6sung eingeleitet. 
und das unverbrauchte Hydroxyd durch Zuftigen yon Magnesiumchlorid 
zersetzt. Es bildet sicb, unter Abscheidung yon Magnesiumhydroxyd~ 
Baryum-, beziehungsweise Strontium- oder Kalziumchlorid, welcbe gegen~ 
atmosph~risehe Kohlens/~ure best~ndig sind. Man bringt nun auf ein, 
bestimmtes ¥olumen, filtriert durch ein trocknes Filter und bestimmt 
in einem aliquoten Teil des Filtrats alas vorhandene ErdalkalimetaI1. 
nach einer der gebr/~uchlichen Methoden. Die Menge der yon dem 
~) Zei~schrift f. anorg~n. Chemie 85, 430. 
~) Annales des Falsifications 1913, S. 335; vom ¥erfasser eingesandt. 
